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Die folgenden Angaben sind dan vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Reaktor fiir gas/flussig Oder gas/flussig/fest-Reaktionen 

(g) Die Erfindung betrifft einen Reaktor (1) fiir gas/flussig 
Oder gas/flussig/fest-Reaktionen mit vertikal ausgerichte- 
ter Langsachse, mit Zufuhrung (2) eines flussigen oder 
flussig/festen Eduktstroms im oberen Bereich des Reak- 
tors und eines gasformigen Stromes (3) im unteren Be- 
reich des Reaktors (1) mit 

- mindestens zwei, in Langsnchtung ubereinander ange- 
ordnete Kammern (4), wobei 

- die Kammern (4) voneinander durch flussigkeitsdichte 
Boden getrennt stnd, 

- jede Kammer durch je einen Flussigkeitsuberlauf (6) mit 
der unmitteibar darunterliegenden Kammer (4) verbun- 
den ist und iiber den Flussigkeitsuberlauf (6) der unter- 
sten Kammer (4) ein flussiger Produktstrom abgezogen 
wird, 

. - der Gasraum (7) oberhalb des Flussigkeitsspiegels in je- 
der Kammer (4) mit der jewelis unmitteibar daruber ange- 
C ordneten Kammer (4) durch ein oder mehrere Leitrohre 

(8) verbunden ist, das (die) jeweils in einen Gasverteiler 

(9) mit Offnungen fiir den Gasaustritt unterhalb des Flus- 
sigkeitsspiegels mundet, 

- sowie nhit jeweils mindestens einem um jeden siphonar- 
tigen Gasverteiler (9) vertikal angeordneten Leitblech 
(12), dessen oberes Ende unterhalb des Flussigkeitsspie- 
gels und dessen unteres Ende oberhalb des flussigkeits- 
dichten Boden (5) der Kammer (4) endet und das jede 
Kammer (4) in einen oder mehrere begaste (13) und in ei- 
nen oder mehrere unbegaste (14) Raume trennt. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft einen Reaktor fiir gas/fiiissig 
Oder gas/flussig/fest-Reaktionen sowie seine Verwendung. 
[0002] Fur mehrphasige Reaktionen ist eine gute Durch- 
mischung der Phasen Voraussetzung fiir hohe Umsalzgrade. 
Hierfiir werden haufig Ruhrkessel eingesetzt. Ruhrkessel 
sind jedoch nachteilig, da sie bewegte Apparateteile erfor- 
dem und daB zur Durchfuhrung langsamer Gleichgewichts- 
reaktionen, die auf einen hohen Endumsatz gebracht werden 
sollen und bei denen ein Koppelprodukt kontinuierlich als 
Dampf ausgestrippt wird, ein sehr groBes Ruhrkesselvolu- 
men erforderlich ist. Zur Durchfuhrung derartiger Reaktio- 
nen sind Riihrkcsselkaskaden bekannt, sie haben jedoch den 
Nachteil, daB entsprechend viele Einzelapparate notwendig 
sind. 

[0003] Es ist auch bekannt, mehrphasige Reaktionen in 
Reaktivdestillationskolonnen durchzufiihren. Hierbei ist je- 
doch der Hiissigkeitshold-up auf den Boden begrenzt. Ins- 
besondere bei langsam verlaufenden Gleichgewichlsreak- 
tionen muBte der Fliissigkeits hold-up so groB gewahlt wer- 
den, daB die gasseitigen Durckverluste iiber die Boden sehr 
groB werden. Dadurch stellt sich in der Kolonne iiber meh- 
rere Boden eine groBe Temperaturspreizung mit sehr unter- 
schiedlichen Reaktionsgeschwindigkeiten ein. Das kann bei 
empfindlichen Produkten ira unteren Abschnitt der Kolonne 
zu Produktzersetzung oder -schadigung fiihren, wahrend im 
oberen Abschnitt die Reaktion wegen zu niedriger Tempera- 
tur einschlaft. 

[0004] Es war demgegenuber Aufgabe der Erfindung, ei- 
nen Reaktor fiir gas/fliissig oder gas/flussig/fest-Reaktionen 
zur Verfiigung zu stelLen, der auch bei hohen Verweilzeiten 
der fLussigen oder flussig/festen Phase eine weitgehende An- 
naherung an das thermodynamische gas/flussig-Gleichge- 
wicht auf Grund einer sehr guten Phasendurchmischung so- 
wie nach erfolgter Durchmischung und Reaktion eine weit- 
gehende Auftrennung von gasfonniger und fliissiger Phase 
gewahrleistet. 

[0005] Der Reaktor sollte dariiber hinaus mit einera mog- 
lichst kleinen Druckverlust fiir die von unten nach oben stro- 
mende Gasphase betrieben werden konnen. 
[0006] Die Losung geht aus von einem Reaktor fiir gas/ 
fliissig oder gas/fliissig/fest-Reaktionen mit vertikal ausge- 
richteter Langsachse, mit Zufiihrung eines flussigen oder 
fliissig/festen Eduktstronis im oberen Bereich des Reaktors 
und eines gasformigen Stromes im unteren Bereich des Re- 
aktors. 

[0007] Die Erfindung ist gekennzeichnet durch 

- mindestens zwei, in Langsrichtung iibeieinander an- 
geordnete Kammem, wobei 

- die Kammem voneinander durch fliissigkeitsdichte 
Boden getrennt sind, 

- jede Kammer durch je einen Fliissigkeitsiiberlauf 
mit der unmittelbar darunterliegcnden Kammer ver- 
bunden ist und iiber den Flussigkeilsiiberlauf der unter- 
sten Kammer ein flussiger Produktstrom abgezogen 
wird, 

- der Gasraum oberhalb des Fliissigkeitsspiegels in je- 
der Kammer niit der jeweils unmittelbar dariiber ange- 
ordneten Kammer durch ein oder mehrere Leitrohre 
verbunden ist, das (die) jeweils in einen Gasverteiler 
mit Offnungen fur den Gasaustritt unterhalb des Flus- 
sigkeitsspiegels miindet, 

- sowie mit jeweils mindestens einem um jeden Gas- 
verteiler vertikal angeordneten Ijeitblech, dessen obe- 
res Ende unterhalb des Fliissigkeitsspiegels und dessen 
unteres Ende oberhalb des fliissigkeitsdichten Bodens 
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der Kammer endel und das jede Kammer in einen oder 
mehrere begaste und in einen oder mehrere unbegaste 
Raume trennt. 

[0008] Es wurde somit ein Apparat gefiinden, der ohne be- 
wegte Apparateteile, durch eine Air-Lift-Umwalzung der 
Riissigkeit, eine ausgezeichnete Phasendurchmischung bei 
mehrphasigen Reaktionen und eine nahezu konstante Zu- 
sammensetzung des Reaktionsgemisches jeweils uber das 
gesamte Volumen in jeder Kammer gewahrleistet, das heiBt 
sowohl uber deren Querschnitt als auch insbesondere uber 
die Flussigkeitshohe, bei gleichzeitig einfacher Auftrennung 
zwischen fliissiger und gasfonniger Phase nach erfolgter 
Reaktion. Durch den Gasaustritt aus dem Gasverteiler in den 
Hussigkeitsraum zwischen Gasverteiler und dem oder den 
um den Gasverteiler herum vertikal angeordneten Leitblech 
oder Leitblechen wird der hydrostatische Druck in diesem 
Riissigkeitsraum gegeniiber dem nicht begasten Fliissig- 
keitsraum abgesenkt, wodurch ein Druckgefalle entsteht, 
das in kinetische Energie umgesetzt wird. Dieses Druckge- 
falle setzt die Air-Lift-Umwalzung in Form einer Stromung 
in Gang, die im begasten Raum, das heiBt im Raum zwi- 
schen dem Gasverteiler und dem oder den um den Gasver- 
teiler herum angeordneten Leitblech (Leitblechen) nach 
oben gerichtet ist, im Bereich oberhalb des obersten Endes 
des Leitblechs (der Leiibleche) und unterhalb des Flussig- 
keitsspiegels durch das Leitblech (die Leitbleche) umge- 
lenkt wird, den nicht begasten Riissigkeitsraum auBerhalb 
des Leitblechs (der Leitbleche) von oben nach unten durch- 
stromt und oberhalb des fliissigkeitsdichten Bodens der 
Kammer und unterhalb des untersten Endes des Leitblechs 
(der Leitbleche) emeut in eine von unten nach oben gerich- 
tete Slromung umgelenkt wird, wodurch die Schlaufenbe- 
wegung geschlossen wird. 

[0009] Der erfindungsgemaBe Reaktor ist ein Apparat mit 
vertikal ausgerichteter Langsachse, d. h. ein hochstehender 
Apparat mit Zufuhrung eines flussigen oder fliissig/festen 
Eduktstroms in seinera oberen Bereich und eines gasformi- 
gen Stromes - Edukt und/oder Inertgas - in seinem unteren 
Bereich, das heiBt mit Gegenstromfuhrung des fliissigen 
oder flussig-festen und des gasformigen Stromes. 
[0010] Der Reaktor ist aus mehreren, insbesondere zwi- 
schen 2 bis 200 Kammem, besonders bevorzugt mit zwi- 
schen 3 bis 50 iibereinander angeordneten Kammern aufge- 
baut. 

[0011] Die Geometrie des Reaktors ist haufig zylindrisch, 
es sind jedoch auch andere Geometrien, insbesondere eine 
quaderformige Geometrie moglich. 

[0012] Die Kammem sind voneinander durch fliissigkeits- 
dichte Boden getrennt, wobei jede Kammer durch je einen 
Riissigkeitsiiberlauf mit der unmittelbar darunter liegenden 
Kammer verbunden ist. Der Russigkeitsiiberlauf kann dabei 
b^spielsweise in Form eines Rohres oder eines Schachtes 
ausgebildet sein und er kann sowohl innerhalb als auch au- 
Berhalb des Reaktors angeordnet sein. Insbesondere konnen 
die Russigkeitsiiberlaufe zwei aufeinanderfolgender Kam- 
mem jeweils an einander gegeniiberliegenden Seiten des 
Reaktors angeordnet sein. Aus der untersten Kammer wird 
iiber deren Riissigkeitsiiberlauf ein fliissiger Produktstrom 
abgezogen. 

[0013] Der Gasraum oberhalb des Flussigkeitsspiegels in 
jeder Kammer ist mit der jeweils unmittelbar daruber ange- 
ordneten Kammer durch ein oder mehrere Leitrohre verbun- 
den, das (die) jeweils in einen Gasverteiler mit Offnungen 
fiir den Gasaustritt unterhalb des Riissigkeitsspiegels mun- 
det. Bezuglich der Anzahl und Anordnung der Leitrohre gibt 
es grundsatzlich keine Einschrankungen: es ist gleicherma- 
Ben moglich, ein einziges zentrales Leitrohr vorzusehen 
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Oder aber auch mehrere, uber den Reaktorquerschniit ver- 
teilt angeordnete Leitrohre. Ebenso ist es moglich, anstelle 
eines einzigen Gasverteilers pro Kammer mehrere getrennte 
Gasverteiler, jeweils mit Gaszufiihrung uber ein oder meh- 
rere Leitrohre, vorzusehen. In den Gasverteiler der untersten 
Kammer des Reaktors wild ein gasfbrmiger Strom uber ein 
Oder mehrere Leitrohre von auBerhalb des Reaktors einge- 
leitet. 

[0014] Es ist somit gleichermaBen moglich, einen einzi- 
gen Gasverteiler vorzusehen, mit Gaszufiihrung iiber ein 
Oder mehrere Leitrohre, sowie auch mehrere miteinander 
nicht verbundene Gasverteiler, jeweils mit Gaszufiihrung 
uber ein oder mehrere Leitrohre. 

[0015] Bezuglich der vorliegend einsetzbaren Gasvertei- 
ler gibt es keine grundsalzlichen Einschrankungen: wesenl- 
lich ist, daB der Gasverteiler das ihm uber das oder die Leit- 
rohre zugefiihrte Gas aus dem Gasraum der unmitielbar dar- 
unter liegenden Kammer unterhalb des Flussigkeitsspiegels 
der Kammer, in der der Gasverteiler angeordnet ist, austre- 
ten laBt. Der Gasaustritt soil dabei bevorzugt moglichst 
gleichformig erfolgen. Als Gasverteiler kann grundsatzlich 
jede handelsubliche Begasungseinrichtung eingesetzt wer- 
den, beispielsweise Gasverteiler in Form von Rohren, die 
mit Austrittsofi&iungen fur das Gas ausgestaUet sind und bei- 
spielsweise horizontal, das heiBt in einer Ebene parallel zum 
fliissigkeitsdichten Boden der Kammer angeordnet sein kon- 
nen. Es ist auch moglich, ringformige Gasverteiler vorzuse- 
hen. Die Offiiungen fur den Gasaustritt mussen sich jedoch 
stets unterhalb des Flussigkeitsspiegels in der Kammer be- 
finden, bevorzugt in einem Abstand zum Flussigkeitsspiegel 
von mindestens 10% der gesamten FWssigkeitshohe in der 
Kammer, vorzugsweise von mindestens 30%, besonders be- 
vorzugt von mindestens 50%. Es wurde gefunden, daB eine 
besonders giinstige Eintauchtiefe der Offnungen fur den 
Gasaustritt unter dem Flussigkeitsspiegel in der Kammer bei 
mindestens 50 mm liegt. 

[0016] In einer bevorzugten Ausfuhrungsvariante ist der 
Gasverteiler (die Gasverteiler) siphonartig ausgebildet, in 
Form einer oben geschlossenen Haube mit Offnungen fiir 
den Gasaustritt in deren unterem Teil. 
[0017] Die Haube kann, bis auf die Durchtrittsoffnungen 
fiir das oder die Leitrohre fiir die Gaszufiihrung und die Gas- 
austrittsoffnungen in ihrem unteren Teil vollstandig ge- 
schlossen sein. 

[0018] Es ist jedoch auch moglich, die Haube in deren un- 
terem Teil off en auszubilden. 

[0019] Das obere geschlossene Ende der Haube kann un- 
terhalb des Flussigkeitsspiegels enden, es kann jedoch auch 
iiber den Flussigkeitsspiegel hinaus, in den Gasraum, rei- 
chen. 

[0020] Die Haube des siphonartigen Gasverteilers kann 
grundsatzlich jede geometrische Form haben; es ist bei- 
spielsweise moglich, daB sie aus mehreren miteinander ver- 
bundenen Teilen besteht, die im Querschnitt bevorzugt 
kreuzfbrmig und/oder parallel oder konzentrisch oder radial 
angeordnet sind. 

[0021] Die Offnungen fur den Gasaustritt sind bezuglich 
Anzahl, Querschnitt und Abstand vom Flussigkeitsspiegel 
in der Kammer bevorzugt in der Weise ausgebildet, daB der 
Druckverlust des gasformigen Stromes im Gasverteiler im 
Bereich von 0,1 bis 50 mbar liegt. 

[0022] Die Offnungen fiir den Gasverteiler sind bevorzugt 
auf derselben Hohe zueinander angeordnet. 
[0023] Sie konnen grundsatzlich jede beliebige geometri- 
sche Form haben, beispielsweise kreisformig, dreieckig 
oder schlitzfbrmig sein. 

[0024] Die Mittellinie der Offnungen liegt dabei bevor- 
zugt in einem Abstand von ca. 1 cm bis 15 cm vom unteren 
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Ende der Haube, Altemativ ist es auch moglich, anstelle von 
Offnungen das untere Ende der Haube mit gezacktem Rand 
auszubilden. In einer weiteren Alternative ist es moglich, 
das untere Ende der Haube in Form eines Ringverteilers aus- 
zubilden. , , . J,. 
[002S] Die Anordnung der Offnungen auf unterschiedli- 
cher Hohe zueinander kann fiir einen Betrieb mit zwei oder 
mehreren Lastbereichen vorteilhaft sein. 
[0026] Die Hohe der Offnungen fiir den Gasaustritt wird 
nach Bedarf in Abhangigkeit von der konkreten, im Reaktor 
durchzufuhrenden Reaktion so gewahlt, daB zum einen ge- 
nugend Stoffaustauschflache fur die konkrete gas/flussig 
Oder gas/fliissig/fest-Reaktion angeboten wird und zum an- 
deren genugcnd Antrieb fiir die Air-Lift-Umwalzung der 
Flussigkeit zur Verfiigung gestellt wird. 
[0027] Um jeden Gasverteiler ist im erfindungsgemaBen 
Reaktor mindestens ein vertikales Leitblech angeordnet, 
dessen oberes Ende unterhalb des Fliissigkeitsspiegels in der 
Kammer endet, vom Boden der Kammer beabstandet ist und 
das jede Kammer in einen oder mehrere begaste sowie einen 
Oder mehrere unbegaste Raume trennt. 
[0028] Das Leitblech kann in einer bevorzugten Ausfuh- 
rungsform als zylindermantelformiges Einsteckrohr ausge- 
bildet sein. Gleichfalls moglich ist jedoch auch beispiels- 
weise die Form eines einfachen ebenen Bleches. 
[0029] Das mindestens eine Leitblech ist vom Riissig- 
keitsspiegel sowie vom Boden der Kammer beabstandet, be- 
vorzugt dergestalt, daB im wesendichen keine Drosselung 
der Fliissigkeitsstromung durch das Leitblech erfolgt. Die 
Abstande des Leitblechs oder der Leitbleche zur Riissig- 
keitsoberflache sowie auch zum Boden der Kammer sind so- 
mit bevorzugt in der Weise festzulegen, daB sich die Stro- 
mungsgeschwindigkeit der Flussigkeit bei der Umlenkung 
durch das Leitblech nicht oder nur geringfligig verandert. 
[0030] Bezuglich der Gesamthohe des Leitblechs gibt es 
grundsatzlich keine Einschrankungen. Diese kann insbeson- 
dere in Abhangigkeit von der gewunschten Verweilzeit pro 
Kammer, unter gleichzeitiger Berucksichtigung einer aus- 
reichenden Durchmischung, entsprechend dimensioniert 
werden. 

[0031] In einer bevorzugten Ausfiihrungsform kann in ei- 
ner oder mehreren, bevorzugt in alien Kammem des Reak- 
tors ein Feststoffkatalysator eingebracht sein, insbesondere 
als Feststoffschuttung oder in Form von mit Katalysator be- 
schichteten geordneten Packungen, beispielsweise Monoli- 
then. 

[0032] Weiter bevorzugt kann in einer oder mehreren, be- 
vorzugt in alien Kammem ein lonenaustauscherharz einge- 
bracht sein. 

[0033] Der erfindungsgemaBe Reaktor hat somit den Vor- 
teil, daB er fur gas/fliissig- oder gas/fliissig/fest-Reaktionen 
eine sehr gute Phasendurchmischung und somit einen hohen 
Umsatzgrad sowie nach erfolgter Durchmischung und Re- 
aktion eine weitgehende Auftrennung von gasformiger und 
flussiger Phase gewahrleistet. Da es fiir den Antrieb der Air- 
Lift-Umwalzung lediglich erforderlich ist, daB der Gasaus- 
tritt aus dem Gasverteiler unterhalb des Flussigkeitsspiegels 
in der Kammer erfolgt, wobei der Abstand des Gasaustritt^ 
zum Riissigkeitsspiegel grundsatzlich in sehr weiten Gren- 
zen variieren kann, wird mit dem erfindungsgemaBen Reak- 
tor ein Apparat zur Verfiigung gestellt, bei dem Russigkeits- 
verweilzeit und Gasdruckverlust weitgehend entkoppelt 
sind. 

[0034] Er ist besonders vorteilhaft zur Durchfiihrung von 
langsamen Gleichgewichtsreaktionen, die auf einen hohen 
Umsatzgrad gebracht werden soUen, haufig von 90 bis 
99,9%. Dariiber hinaus kann mit dem erfindungsgemaBen 
Reaktor ein sehr breiter Bereich fiir den Riissigkeitshold-up 
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pro Boden und somit ein sehr breiter Verweilzeitbereich, 
von einigen Minuten bis zu mehreren Stunden, eingestellt 
warden. 

[0035] Der Reaktor ist besonders geeignet zur DurchfUh- 
rung von gas/fliissig oder gas/flussig/fest-Reakdonen, bei 
denen nicht ausschlieSlich die Stofifaustauschfiache den ge- 
schwindigkeitsbegrenzenden Schritt darstellt. Er ist weiter 
geeignet fur kontinuierliche Reaktionen mil Reaktionsord- 
nung von 1 oder groBer, die auf eiaen hohen Umsatzgrad ge- 
bracht werden sollen, beispielsweise die Umsetzung von 
Propylenoxid mit Kohlendioxid zu Propylencarbonat sowie 
fur Hydrierungen, beispielsweise fiir Farbzahlhydrierungen. 
[0036] Der erfindungsgemaBe Reaktor ist ganz besonders 
geeignet zur Durchfiihrung von Gleichgewichtsreaktionen, 
die auf einen hohen Umsatzgrad gebracht werden sollen, 
und bei denen ein Koppelprodukt als Dampf kondnuierlich 
mit Inertgas oder mit einem der Reaktanden aus dem Reak- 
tionsgemisch entfemt wird, um das Reaktionsgleichgewicht 
in der gewunschten Richtung zu verschieben. Beispiele 
hierfur sind Veresterungen, wie die Vereslerung von Phthal- 
saure oder Phthalsaureanhydrid mit Alkoholen zu Phthal- 
saureestem, die vorzugsweise als Weichmacher Verwen- 
dung linden oder die Veresterung von Adipinsaure oder 
Acrylsaure mit Alkoholen zu deren Estem. Kennzeichnend 
fiir alle diese Reaktionen ist, daB das gebildete Wasser 
zwecks Verschiebung des Reaktionsgleichgewichtes kond- 
nuierlich mit Inertgas oder bevorzugt mit Alkoholdampf im 
GegensLrom aus dem Reaktionsgemisch entfemt wird, Wei- 
tere Beispiele sind Umesterungsreakdonen, insbesondere 
die Umesterung von Polytetrahydrofuran mit endstandigen. 
Acylgruppen in Gegenwart von niederen Alkoholen, bevor- 
zugt von Methanol zu Polytetrahydrofiiran mit endstandigen 
Hydroxy Igruppen . 

[0037] Die Erfindung wird im folgenden anhand einer Fi- 
gur sowie eines Ausfiihrungsbei spiels naher erlautert: 
[0038] Es zeigen im einzelnen: 

[0039] Fig. 1 einen Langsschnitt durch eine erste AusfUh- 
rungsform einer Kammer eines erfindungsgemaBen Reak- 
tors, mit Querschnitt in Fig. la und 

[0040] Fig. 2 einen Langsschnitt durch eine Kammer ei- 
ner zweiten Ausfiihrungsform eines erfindungsgemaBen Re- 
aktors, mit Querschnitt in Fig. 2a 

[0041] Fig. 1 zeigt beispielhaft eine von mehreren, m 
Langsrichtung iibereinander angeordneten Kammem 4 ei- 
nes Reaktors 1 mit Zufiihrung 2 eines flussigen oder fliissig/ 45 
festen-Eduktstroms im oberen Bereich und eines gasformi- 
gen Stromes 3 im unteren Bereich des Reaktors 1, mit Je- 
wells einem Boden 5 pro Kammer 4, Hussigkeitsuberlaufen 
6, die beispielhaft innenliegend im Reaktor 1 dargestellt 
sind, mit jeweils einem Gasraum 7 oberhalb des Fliissig- 
keitsspiegels in jeder Kanmier 4, der beispielhaft durch ein 
Leitrohr 8 mit der jeweils daruber liegenden Kammer 4 vcr- 
bunden ist und in einen siphonartigen Gasverteiler9 in Form 
einer oben geschlossenen Haube 10 mundet, mit Ofiftiungen 
11 fiir den Gasaustritt in deren unterem Teil. Um den siphon- 
artigen Gasverteiler 9 sind Leitbleche 12 angeordnet, die je- 
weils vom Russigkeitsspiegel und vom Boden der Kammer 
4 beabstandet sind und die die Kammer 4 in mehrere begaste 
Raume 13 sowie mehrere unbegaste Raume 14 trennt. 
[0042] In der Querschnittsdarstellung in Fig. la ist die 60 
Form der Haube 10 des Gasverteilers 9 verdeudicht, vorlie- 
gend beispielhaft als aus kreuzformig und parallel angeord- 
neten Teilen ausgebildet. 

[0043] In der Langsschnittdarstellung einer weiteren bei 



des siphonardgen Gasverteilers 9. 

Beispiel 

[0045] Drei Gew.-Teile Polytetrahydrofurandiacetat mit 
einem gewichtsmittleren Molekulargewicht von 1880 wur- 
den schmelzfliissig mit 2Gew.-Teilen Methanol in einer 
Mischstrecke gemischt und auf 65°C erwarmt. 300 Gew.- 
ppm einer methanolischcn Natriummethyladosung wurden 
als Katalysator zugegeben und das Gemisch in die oberste 
Kanmier eines erfindungsgemaBen Reaktor mit 10 Kam- 
mem geleitet und zur Reaktion gebracht Im Gegenstrom 
wurde in die unterste Kammer ein Methanoldampfstrom 
von 0,3 kg pro kg eingesctztem Polytetrahydrofurandiacetat 
zum Strippen des Koppeiprodukts Methylacetat eingeleitet. 
Ilierbei wurde in der obersten Kammer bereits ein Umsatz 
von ca. 96% erreicht. 

[0046] Die weitere Abreicherung des Mediylacetats aus 
der Reakdonslosung bei damit verbundene Weiterreakdon 
20 der Umesterung, erfolgte in den darunter liegenden Kam- 
mem des erfindungsgemaBen Reaktors. Dabei wurde der 
flussige Reaktionsaustrag aus jeder Kammer iiber Russig- 
keitsuberlaufe in die jeweils nachstfolgende darunter Ue- 
gende Kammer geleitet, bei mittleren Verweilzeiten von 
25 14 min in jeder Kammer. 

[0047] Das Methylacetat wurde in der untersten Kammer 
bis auf Restgehalte von < als 0,1 Gew.-% aus der Reakdons- 
losung entfernt. 

[0048] Der im Gegenstrom zur Reaktionsflussigkeit auf- 
30 steigende Methanoldampf reicherte sich von Kammer zu 
Kammer immer weiter mdt Methylacetat an, wahrend in der 
Fliissigphase die Methylacetatgehalte in den Kammem von 
oben nach oben entsprechend abnahnien. Durch die Venin- 
gerung der Methylacetatgehalte bei einer Verweilzeit von 
15 min pro Kammer wurde ein Umsatzgrad des eingesetzten 
Polytetrahydrofurandiacetats in der letzten, untersten, Kam- 
mer von 99,9% erreicht. 

[0049] Die Flussigkeitshohe pro Kammer betrug jeweils 
25 cm. In jeder Kammer war ein Gasverteiler angeordnet, 
mit Offhungen fiir den Gasaustritt in einem Abstand von 
10 cm unterhalb des Riissigkeitsspiegels, Aufgmnd dieser 
g^ngen hydrostatischen DruckdifFerenz ergab sich ledig- 
lich eine geringe Temperaturspieizung, von ca. 65 bis ca. 
68°C uber die Hohe des flussigen, sich im Siedezustand be- 
findenden Reakdonsgemisches in jeder Kanuner. Dies hatte 
zur Folge, daB keine farbgebenden Komponenten und somit 
eine ausgezeichnete ProduktquaUtat crhalten wurde. 
[0050] Die Gasverteiler befanden sich jeweils innerhalb 
eines Einsteckrohrs, das von der Hiissigkeitsoberflache so- 
wie vom Boden der Kammer beabstandet war und daB die 
Kammer in einen begasten und einen nicht begasten Raum 
mit einem Querschnittsflachenveriialtnis von 60 : 40 unter- 
teilte. Durch die gute Durchmischung in den Kammem er- 
reichte die Anreichemng des Methylacetats im Methanol- 
dampf ca. 85 bis 95% des Dampf-Russigkeits-Gleichge- 
wichtes. 
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Vergleichsbeispiel 

[0051] Zum Vergleich wurde dieselbe Umestemngsreak- 
Uon in einer vierstufigen Ruhrkesselkaskade durchgefuhrt. 
Hierfur wurde gegeniiber der Gesamtverweilzeit von 2,5 h 
fiir das Verfahren im erfindungsgemaBen Reaktor eine mitt- 
lere Verweilzeit von etwa 8 h benotigt. Zum Strippen des 



spielhaflen Ausfuhmngsform in Fig. 2 bezeichnen gleiche 65 Koppeiprodukts Methylacetat war eine Methanoldampf- 

Bezugsziffern gleiche Merkmale wie in Fig. 1. menge von 0,8 bis 0,9 kg pro kg eingesetztem Polytetrahy- 

[0044] Die Querschnittsdarstellung in Fig. 2a verdeutlicht drofiirandiacetat erforderlich, das heiBt etwa das Dreifache 

die beispielhaft radiate Anordnung der Teilc der Haube 10 der fiir das Verfahren im erfindungsgemaBen Reaktor erfor- 
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derlichen Methanoldampfmenge. 

Patentanspruche 

1. Reaktor (1) fur gas/flussig Oder gas/ftiissig/fest-Re- 5 
akticnen mit vertikal ausgerichteter Langsachse, mil 
Zufuhrung (2) eines flussigen oder flUssig^festen 
Eduktstroms im oberen Bereich des Reaktors und eines 
gasformigen Stromes (3) im unteren Bereich des Reak- 
tors (1), gekennzeichnet durch 
mindestens zwei, in Langsrichtung ubereinander ange- 
ordnete Kammem (4), wobei 

die Kammem (4) voneinander durch flussigkeitsdichte 
Boden (5) getxennt sind, 

jede Kammer (4) durch je einen Flussigkeitsuberlauf 15 
(6) mit der unmittelbar darunterliegenden Kammer (4) 
verbunden ist und uber den Riissigkeitsiiberlauf (6) der 
untersten Kammer (4) ein flussiger Produktstrom abge- 
zogen wird, 

der Gasraum (7) oberhalb des Russigkeilsspiegels in 20 
jeder Kammer (4) mit der jeweils unmittelbar dariiber 
angeordneten Kammer (4) durch ein oder mehrere 
Leitrohre (8) verbunden ist, das (die) jeweils in einen 
Gasverteiler (9) mit Offnungen (11) fiir den Gasaustritt 
unterhalb des Fliissigkeitsspiegels miindet, 25 
sowie mit jeweils mindestens einem um jeden Gasver- 
teiler (9) vertikal angeordneten Leitblech (12), dessen 
oberes Ende unterhalb des Russigkeitsspiegels und 
dessen unteres Ende oberhalb des flussigkeitsdichten 
Bodens (5) der Kammer (4) endet und das jede Kam- 30 
mer (4) in einen oder mehrere begaste (13) und in einen 
Oder mehrere unbegaste (14) Raume trennt. 

2. Reaktor (1) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB der Gasverteiler (9) syphonartig in Form einer 
oben geschlossenen Haube (10), ausgebildet ist. 35 

3. Reaktor (1) nach Anspruch 2, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Haube des siphonardgen Gasverteilers in 
ihrem unteren TeU. offen isL 

4. Reaktor nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Haube(n) (10) des (der) siphonartigen 40 
Gasverteiler(s) (9) aus zwei oder mehreren miteinander 
verbundenen Teilen gebildet ist (sind), die im Quer- 
schnitt kreuzfSrmig und/oder parallel oder konzen- 
trisch oder radial angeordnet sind. 

5. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 45 
durch gekennzeichnet, daB man die Anzahl und GroBe 
der Ofiftiungen (11) fur den Gasaustritt sowie deren Ab- 
stand vom Flussigkeitsspiegel in der Kammer (4) in der 
Weise festlegt, daB der Druckverlust des gasformigen 
Stromes im Gasverteiler (9) im Bereich von 0,5 bis 50 
10 mbar liegt. 

6. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Offnungen (11) fiir den 
Gasaustritt auf jeweils gleicher Hohe zueinander ange- 
ordnet sind. 55 

7. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 2 bis 5, dar 
durch gekennzeichnet, daB die Offnungen (11) fur den 
Gasaustritt im unteren Teil der Haube(n) (10) in einem 
Abstand von 1 bis 15 cm vpm unteren Ende der Hau- 
be(n) (10) angeordnet sind. ^ 

8. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB das (die) Leitblech(e) je- 
weils derart zur Flussigkeitsoberflache sowie zum Bo- 
den der Kammer (4) beabstandet ist (sind), daB im we- 
sentlichen keine Drosselung der Russigkeitsstromung 65 
durch das (die) Leitblech(e) (12) erfolgt. 

9. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, daB das jeweils mindestens eine 
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um jeden Gasverteiler (9) verdkal angeordnete Leit- 
blech (12) in Form eines Einsteckrohrs ausgebildet ist. 

10. Reaktor (l)nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, daB das (die) Leitblech(e) und 
der (die) Gasverteiler (9) dergestalt angeordnet sind, 
daB die unbegaste Querschnittsflache im Bereich von 
10 bis 80%, bevorzugt von 40 bis 60 %, besonders be- 
vorzugt bei 50% der Summe von begaster und unbega- 
ster Querschnittsflache betragt 

11. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daB in einer oder mehreren, 
bevorzugt in alien Kammem (4) des Reaktors (1) ein 
Feststoffkatalysator eingebracht ist, insbesondere als 
Feststoffschuttung oder in Form einer mit Katalysator 
beschichteten geordnelen Packung, beispielsweise ei- 
nes Monolithen. 

12. Reaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daB in einer oder mehreren, 
bevorzugt in alien Kammem (4) ein lonenaustauscher- 
harz eingebracht ist. 

13. Verwendung eines Reaktors (1) nach einem der 
Anspriiche 1 bis 12 zur Durchfiihrung von Gleichge- 
wichtsreaktionen, insbesondere zur Umesterung von 
Acyloxyendgruppen enthaltendem Polytetrahydrofu- 
ran. 

14. Verwendung nach Anspruch 13, gekennzeichnet 
durch einen vorgeschalteten einphasig betriebenen Re- 
aktor. 
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